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Detektierung von Oxidation kohlenstoffhaltiger Fasern oder 
Fas rbund In in Verbundw rkstoffen 

Die Erfindung betrifft die Detektieaing von Oxidation kohlenstoffhaltiger Fasern o- 
der Faserbundel in Verbundwerkstoffen gemaft Anspruch 1 . 

In der EP 0 619 801 B1 wird als problematisch beschrieben, dass bei kohlen- 
stofffaserverstarkten Verbundwerkstoffen mit keramischer Matrix wie beispielswei- 
se C/SiC-Werkstoffen (Kohlenstoff-Siliziumcarbid) der Kohlenstoff insbesondere 
bei Anwendungen unter hoherer Temperatur zur Oxidation neigt Dieses Verhal- 
ten ist insbesondere dann von Nachteil, wenn aus dem kohlenstoffhaltigen Werk- 
stoff in einer Hochtemperaturumgebung eingesetzte Formkorper gebildet werden, 
wie beispielsweise Bremsscheiben von Fahrzeugen. Bei solchen Bremsscheiben 
konnte bei Betriebstemperaturen von ca. 700 °C bis 1000 °C in der Vergangenheit 
eine unerwunschte Oxidation der Kohlenstofffasern beobachtet werden. Bei fort- 
geschrittenem Abbrand bzw. Oxidation der Kohlenstofffasern kann eine Struktur- 
schadigung der Bremsscheibe eintreten, welche deren Steifigkeit und Festigkeit 
negativ beeinflusst. Im Hinblick auf die kostspielige Fertigung solcher faserver- 
starkter C-/SiC Bremsenbauteile ist ein bedarfsgerechter einem vorsorglichen 
Austausch vorzuziehen. Hierzu ist allerdings eine regelmafiige zerstorungsfreie 
Prufung der Bremsenbauteile erforderlich. 

In der Vergangenheit wurde versucht, durch Wagung von aus den genannten 
Verbundwerkstoffen gefertigten Bauteilen einen oxidationsbedingten Kohlenstoff- 
verlust festzustellen. Diese Methode ist jedoch sehr aufwandig, da sie das De- 
montieren des C/SiC-Bauteils voraussetzt. Weiterhin wurden solche Bauteile einer 
optischen Prufung unterzogen. Diese Methode gibt zwar einen guten Ruckschluss 
auf den Oberflachenzustand des C/SiC-Bauteils, ist aber nur dann fur die Beur- 
teilung fur den Gesamtzustand des Bauteils geeignet, wenn der Oberflachenzu- 
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stand exakt mit dem Restzustand des restlichen Bauteil korreliert. Dies ist in den 
seltensten Fallen zuverlassig genug. 

Der Erfindung liegt demzufolge die Aufgabe zugrunde, ein zuverlassiges, einfach 
durchzufuhrendes und genau arbeitendes Verfahren zur zerstorungsfreien Detek- 
tion von Oxidation an kohlenstoffhaltigen Fasern der eingangs genannten Ver- 
bundwerkstoffe anzugeben. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemafi durch die kennzeichnenden Merkmale von 
Anspruch 1 gelost. 

ErfindungsgemaU erfolgt die Detektierung von Oxidation an kohlenstoffhaltigen 
Fasern oder Faserbundeln unter Anwendung des an sich bekannten Wirbelstrom- 
verfahrens, wie es beispielsweise in der DE 199 45 944 A1 beschrieben ist. Eine 
Anwendung dieses Verfahrens bei Verbundwerkstoffen mit nichtleitender oder 
halbleitender keramischer Matrix erscheint wegen deren beschrankter Indukti- 
onsfahigkeit jedoch zunachst nicht erfolgversprechend. Weiterhin handelt es sich 
bei der Oxidation von Kohlenstofffasern nicht urn durch mechanische Beanspru- 
chung entstandene Risse als bekannte und typische Anwendung des Wirbel- 
stromverfahrens. 

Anders als beim Stand der Technik erfolgt die Anwendung des Wirbelstrom verfah- 
rens nicht an einem bezuglich der elektrischen Leitfahigkeit homogenen Werk- 
stoff, sondern an einem Verbundwerkstoff, in welchem elektrisch gut leitendes 
Material (kohlenstoffhaltige Fasern) mit nicht- oder halbleitendem Material (kera- 
mische Matrix) kombiniert ist. Die Anwendung des Wirbelstromverfahrens auf 
Verbundwerkstoffe mit den genannten Eigenschaften hat in uberraschender und 
vorteilhafter Weise zur Folge, dass die Oxidation der Kohlenstofffasern eine dras- 
tische Anderung des Ausgangssignals des Wirbelstromverfahrens im Vergleich zu 
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einem von der Oxidation nicht betroffenen Referenzwerkstoff hervorrufen. Denn 
der fur die Induktion der Wirbelstrome notwendige elektrische Leiter, namlich die 
kohlenstoffhaltigen Fasern, werden durch Oxidation teilweise oder vollstandig zer- 
stort, was sich im Ausgangssignal besonders deutlich niederschlagt. Infolgedes- 
5 sen arbeitet das an sich bekannte Wirbelstromverfahren angewandt auf die ge- 
nannten Verbundwerkstoffe wesentlich empfindlicher, genauer und zuverlassiger. 

Daruber hinaus kann eine Oxidation der kohlenstoffhaltigen Fasern auch in tiefe- 
ren Lagen des Verbundwerkstoffs festgestellt werden, weil die Fasern oder Fa- 

10 serbundel, insbesondere bei dem bevorzugt durch Kurzfasern verstarkten C/SiC, 
in der nichtleitenden oder halbleitenden Matrix regellos verteilt und durch diese im 
wesentiichen voneinander elektrisch isoliert sind. Demzufolge tritt bei der erfin- 
dungsgemafJen Anwendung des Wirbelstromverfahrens an den genannten Ver- 
bundwerkstoffen der sog. "Skin-Effekf nicht auf. Dieser Effekt kommt bei Anwen- 

15 dung des Wirbelstromverfahrens auf Werkstoffe mit homogener elektrischer Leit- 
fahigkeit vor, wobei Defekte lediglich in der Oberflachenschicht des Werkstoffs 
detektiert werden. 

Vorzugsweise ist die keramische Matrix zumindest in der Randschicht des Ver- 
20 bundwerkstoffs ausgebildet und beinhaltet neben Siliziumkarbid (SiC) auch Silizi- 
um (Si) und/oder Siliziumlegierungen. Die Anwendung des Wirbelstromverfahrens 
# erfolgt daher vorzugsweise an faserverstarkten C/SiC-Werkstoffen, bei welchen 
kohlenstoffbasierte Fasern, insbesondere Kohlenstofffasern oder Graphitfasern in 
einer ObenA/iegend aus SiC und Si gebildeten Matrix gebunden sind. Die C/SiC- 
25 Verbundkeramiken konnen auch Fasern umfassen, die neben Kohlenstoff noch 
weitere Elemente, wie beispielsweise Si, B, N, P oder Ti enthalten. Diese Fasern 
sind hochtemperaturbestandig und besitzen gegenuber der vorzugsweise nicht 
oder halbleitenden Matrix eine signifikant hohere elektrische Leitfahigkeit. Im fol- 
genden und in den Anspruchen sind unter dem Begriff Fasern sowohl einzelne 
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Fasern als auch Faserbundel, die durch Polymere Oder deren Pyrolyseprodukte, 
bevorzugt graphitischer Kohlenstoff gebunden sein konnen, zu verstehen. Die Fa- 
sern bzw. Faserbundel sind in der Matrix regellos verteilt, wobei durch die halb- 
leitende Matrix eine elektrische Leitung zwischen den verteilten Fasern bzw. Fa- 
serbundeln beschrankt ist. 

Die Vorgehensweise zur Herstellung von C/SiC-Werkstoff ist dadurch gekenn- 
zeichnet, dass zunachst ein CFC-Werkstoff gebildet wird. Besonders bevorzugt ist 
die Herstellung von kurzfaserbundelverstarktem CFK (Kohlenstofffaserverstarkte 
Kunststoffe), bestehend aus mit einer carbonisierbaren Substanz und/oder mit 
Kohlenstoff beschichteten Kohlenstofffasem oder Faserbundeln und Fullstoffen 
und Bindern, das gegebenenfalls mit einem Presskern zur gewunschten Form ge- 
presst und ausgehartet und hierauf carbonisiert und/oder graphitiert wird, so daft 
ein CFC- Oder C/C- Formkorper als Zwischen produkt entsteht. Da die CFK- und 
CFC-Zwischenprodukte im Vergleich zur spateren Verbundkeramik noch eine re- 
lativ geringe Harte aufweisen, werden spanabhebende Bearbeitungsgange wie 
beispielsweise das Anbringen von Bohrungen oder das Frasen bevorzugt an die- 
sen Zwischen produkten durchgefuhrt. 

Der vorzugsweise verwendete Formkorper aus kohlenstofffaserverstarktem Koh- 
lenstoffwerkstoff (CFC) wird anschiieliend endformnah bearbeitet und dann bei 
Temperaturen urn etwa 1600 °C im Vakuum oder unter Inertgas mit einer Silizi- 
umschmelze oder einer Siliziumlegierungsschmelze infiltriert, wodurch zumindest 
ein Teil des Kohlenstoffs der Matrix und/oder der Fasern in SiC umgewandelt 
wird. Neben Silizium konnen als weitere Bestandteile der Schmelze auch die Me- 
talle der Nebengruppen I bis VIII verwendet werden, insbesondere Ti, Cr, Fe, Mo, 
B und Ni. Durch die Flussiginfiltration des CFC-Formkorpers entsteht ein dichter, 
fester und sehr harter Formkorper aus C/SiC-Werkstoff enthaltend Fasern, im all- 
gemeinen Kohlenstofffasem, mit einer Matrix aus uberwiegend SiC und Si. 
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Altemativ kann die Matrix des Formkorpers ganz oder teilweise durch eine Gas- 
phaseninfiltration (CVD oder CVI) erzeugt werden. Dann weist die Matrix einen 
relativ hohen SiC-Gehalt auf, typischerweise uber 95%. Weiterhin kann die Her- 
stellung der Matrix durch die Pyrolyse von Si-haltigen, prakeramischen Polymeren 
erfolgen, wie sie zum Beispiel durch die Pyrolyse von Polymeren entstehen, die 
eines oder mehrere der Elemente Si, B, C, N, P oder Ti enthalten. 

Die C/SiC-Formkorper werden vorzugsweise als Bremsscheibe, Bremsbelag oder 
Kupplungsscheibe gefertigt. Wegen der guten Temperaturbestandigkeit ist jedoch 
jegliche weitere Anwendung denkbar, bei weicher hohe Temperaturen auftreten, 
beispielsweise als Auskleidungskorper zur Auskleidung von Ofen und Brennkam- 
mern oder als Hitzeschilde, insbesondere beim Triebwerks- oder Dusenbau. 

In jedem der drei Falle weist der aus dem jeweiligen Verfahren hervorgehende 
Formkorper aus Verbundwerkstoff daher eine Verbundkeramik mit in einer nicht 
oder halbleitenden Matrix aus SiC und Si eingebetteten, kohlenstoffhaltigen Fa- 
sern auf. Im Sinne der Erfindung ist dabei das Si als Halbleiter und das SiC als 
Nichtleiter anzusehen. Dies trifft insbesondere auf die zur Messung bevorzugten 
Temperaturen weit unterhalb der maximalen Anwendungstemperatur der Bauteile 
zu. Alternativ konnte die Matrix auch aus einem elektrisch nicht leitenden Material 
bestehen, beispielsweise aus TiC, TiC/SiC, Si 3 N 4 , SiC/Si 3 N 4 , oder Al 2 0 3 . 

Der SiC-Gehalt der Verbundkeramik liegt vorzugsweise oberhalb 25 Gew%, be- 
sonders bevorzugt oberhalb 50 Gew%, bezogen auf das Gesamtgewicht des 
Formkorpers. Je nach Tiefe der Infiltration mit den matrixbildenden Verbindungen 
kann sich diese Verbundkeramik nur auf eine Randschicht beschranken oder 
auch durch den gesamten Formkorper erstrecken. Der Gewichtsanteil der Matrix 
und deren Zusammensetzung konnen dabei innerhalb des Formkorpers variieren, 
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insbesondere in der Tiefe, wobei der Gewichtsanteil der Matrix an der Oberflache 
bevorzugt hoher liegt als im Inneren des Formkorpers, mitunter auch bei nahezu 
100%. 

Gemaft einer bevorzugten Variante wird der CFC-Werkstoff durch Flussigsilizie- 
rung in C/SiC umgewandelt. Dabei spielt es keine Rolle, ob der CFC-Werkstoff 
ganz oder nur teilweise mit Silizium oder Siliziumlegierung infiltriert und zu C/SiC 
umgesetzt wird. Es muss lediglich die Randschicht des Formkorpers zu C/SiC 
umgesetzt worden sein, die auch zu nahezu 100% aus der Matrix, insbesondere 
aus SiC, bestehen kann. Verwendet werden auch CFC-Formkorper, bei denen 
eine Silizierung lediglich im Randbereich durchgefuhrt wurde, aber der Kern aus 
CFC bestehen bleibt. Die Dicke der zu C/SiC umgesetzten Randschicht betragt 
mindestens 0,2 mm, vorzugsweise mehr als 0,5 mm und besonders bevorzugt 
mehr als 5 mm. 

Die Flussigsilizierung von CFC fuhrt nach dem Abkuhlen des Werkstoffs von einer 
Prozesstemperatur von etwa 1 500-1 900°C auf Raumtemperatur aufgrund der 
unterschiedlichen Temperaturausdehnungskoeffizienten von Fasern und Matrix zu 
einer mit offenen Mikrorissen und Poren durchsetzten Matrix, wobei sich die offe- 
nen Risse und Poren bis weit in die Tiefe des aus der C/SiC-Keramik bestehen- 
den Formkorpers erstrecken und sich bevorzugt an den kohlenstoffhaltigen Ver- 
starkungsfasern ausbilden. Dies gilt ebenso fur die Verfahren der Gasphaseninfilt- 
ration oder der Polymerpyrolyse, da auch hier von hoher Prozesstemperatur auf 
geringere Temperaturen abgekuhlt wird. Dieser Effekt tritt besonders dann auf, 
wenn die SiC-haltige Randschicht einen hoheren Gewichtsanteil der Matrix als 
das Innere des Werkstoffes hat. 

Diese offenen Risse und Poren bilden Pfade fur eindringenden Sauerstoff, so 
dass insbesondere die in der Matrix gebundenen kohlenstoffhaltigen Fasem der 
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Oxidation ausgesetzt sind. Anwendungen des Formkorpers im Hochtemperaturbe- 
reich und in korrosiven Medien, wie sie fur derartige Werkstoffe ublich sind, ver- 
starken den oxidativen Angriff weiter. Wie eingangs bereits erwahnt, werden aus 
dem C/SiC-Werkstoff unter anderem Bremsscheiben von Fahrzeugen gefertigt, 
wobei diese Bauteile im Betrieb Temperaturen von uber 700 °C erreichen konnen, 
so dass insbesondere solche Bauteile einem oxidativen und strukturschadigenden 
Angriff ausgesetzt sind. Bei diesem Sicherheitsbauteil ist die Kenntnis des genau- 
en Werkstoffzustandes von besonderer Bedeutung. 

Erfindungsgemaft wird das an sich und beispielsweise aus der DE 199 45 944 A1 
bekannte Wirbelstromverfahren zur Detektion von Oxidation der kohlenstoffhalti- 
gen Fasern bzw. Faserbundel angewandt, welches dort zur zerstorungsfreien 
Detektion von Rissen in elektrisch leitendem Material verwendet wird. Beim Wir- 
belstromverfahren werden durch eine von Hochfrequenzstrom durchflossene In- 
duktionsspule in elektrisch leitenden Werkstoffen elekthsche Wirbelstrome indu- 
ziert Die im Werkstoff auftretenden Wirbelstrome werden mittels einer Prufspule 
eines Detektors erfasst, beispielsweise als Induktionsspannung, welche proportio- 
nal der durch die Wirbelstrome hervorgerufenen magnetischen Flussdichte ist. Als 
Detektor kann auch ein Magnetometer mit einer Prufspule zur Messung der Amp- 
lituden der Flussdichte oder ein Gradiometer verwendet werden, mit dem der 
Gradient der erzeugten Flussdichte erfasst wird. Anderungen des magnetischen 
Felds bzw. der Induktionsspannung in der Prufspule lassen auf das Vorhanden- 
sein von Rissen im Werkstoff schlieften. 

Bevorzugt wird die Messung beruhrungslos durchgefuhrt. Die Moglichkeit der be- 
ruhrungslosen Messung ist besonders dann von Vorteil, wenn die Prufintervalle 
eine vollstandige Abkuhlung der Hochtemperaturbauteile nicht zulassen wurden. 
Im vorliegenden Fall wird dieses Verfahren auf Formkorper aus dem oben be- 
schriebenen Verbundwerkstoff angewandt. Ein Anwendungsbeispiel ist nachfol- 
gend erlautert und durch die Figur veranschaulicht, die in stark schematisierter 
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Weise eine Vorrichtung zur Anwendung des Wirbelstromverfahrens an einer 
Bremsscheibe im eingebauten Zustand zeigt. 

Beschreibung des Ausfuhrungsbeispiels 

In der Figur ist mit 1 eine Primar- oder Induktionsspule bezeichnet, an welche eine 
Primarspannung U p angelegt und welche von einem Hochfrequenzstrom durch- 
flossen ist. Infolgedessen wird in einem Formkdrper, vorzugsweise einer Brems- 
scheibe 2 aus einer C/SiC-Verbundkeramik mit eingebetteten Kohlenstofffasern 
ein elektromagnetisches Wechselfeld erzeugt, das in den Kohlenstofffasern elekt- 
rische Wirbelstrome induziert. Von der Bremsscheibe 2 ist in der Figur aus Maft- 
stabsgrunden lediglich ein Ausschnitt gezeigt Die Primarspule 1 ist bezogen auf 
ihre Mitteiachse vorzugsweise senkrecht und mit ihrer Stirnflache in unmittelbarer 
Nachbarschaft zur Aufienflache der Bremsscheibe 2 angeordnet. 

Die Wirbelstrome induzieren wiederum einen Stromfluss durch eine Sekundar- 
spule 4, durch welchen eine Sekundarspannung U s hervorgerufen wird. Die Se- 
kundarspule 4 ist vorzugsweise auf der gleichen Seite der Bremsscheibe 2 wie die 
Primarspule 1 angeordnet und von dieser umgeben. Zur Bestimmung des Urn- 
fangs der Oxidation der Kohlenstofffasern der Bremsscheibe 2 kann sowohl der 
Betrag der Sekundarspannung U s wie auch die Phasenverschiebung zwischen 
dieser und der Primarspannung U p herangezogen werden. 
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ANSPRUCHE 

1. Detektierung von Oxidation kohlenstoffhaltiger Fasem oder Faserbun- 
del in Verbundwerkstoffen, welche in eine keramische nichtleitende o- 
der halbleitende Matrix eingebettet sind, unter Anwendung des Wirbel- 
stromverfahrens. 

2. Detektierung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die ke- 
ramische Matrix zumindest in einer Randschicht des Verbundkorpers 
ausgebildet ist. 

3. Detektierung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Matrix zumindest in der Randschicht SiC ais Hauptbestandteil und als 
weitere Phasen Si und/oder Si-Legierungen beinhaltet 

4. Detektierung nach einem oder mehreren der vorhergehenden Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet dass die kohlenstoffhaltigen Fasern 
Kohlenstofffasern, Graphitfasern oder Fasern, die eines oder mehrere 
der Elemente Si, B, C, N, Ti, oder P enthalten, und/oder mit Kohlenstoff 
beschichtete Fasern beinhalten. 

5. Detektierung nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass eine Induktionsspule (1) und eine Prufspule (4) 
auf derselben Seite eines aus dem Verbundwerkstoff gefertigten Form- 
korpers (2) angeordnet werden. 

6. Detektierung nach einem der vorhergehenden Anspruche an einem 
thermisch hochbelasteten Bauteil, insbesondere einer Bremsscheibe 
(2), welcher aus dem Verbundwerkstoff hergestellt ist. 
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Zusammenfassunq 

Die Erfindung betrifft die Detektierung von Oxidation kohlenstoffhaltiger Fa- 
sern oder Faserbundeln in Verbundwerkstoffen, welche in eine keramische 
nichtleitende oder halbleitende Matrix eingebettet sind. Erfindungsgemafi wird 
hierzu das Wirbelstromverfahren eingesetzt. 



Zeichnung fur Zusammenf assung 
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